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SUMMARY
In this work a new filter destruction method for the determination
of metals in atmospheric aerosols is proposed. This methods is based
with the closed flask combustion for mixed cellulose esters filters des-
composition. For this purpose optimum operating conditions are esta-
blished. The results obtained by the new method are compared with
those found by wet attack (recomended for standard methods).
The accuracy and precision of the proposed method ussing AAS for
the measurements is given.
The method proposed is rapid, has a low reagent contamination, has
a low cost and is simple.
This method has been employed to the determination of Pb, Cu, Fe
and Mn in atmospheric aerosols in Pedralbes area from Barcelona.
Aquest treball ha estat presentat el gener de 1 985 per a accedir al Grau de Lli-
cenciat en Ciencies Quimiques i ha estat dut a terme al Departament de Quimica
Analitica de la Facultat de Quimica de la Universitat de Barcelona, sota la direccio
de Ia Dra. Gemma Rauret i Dalmau, catedratica, i la Dra. Roser Rubio i Rovira,
professora titular de 1'esmentat Departament.
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1. OBJECTE DEL TREBALL
L'objecte d'aquest treball ha estat l'establiment d'un metode rapid,
simple i de baix cost, basat en la combustio en matras tancat per al
tractament dels filtres d'esters de cel•lulosa emprats en l'analisi de me-
talls en mostres d'aerosols atmosferics, que permeti d'esser utilitzat
quan calgui fer un nombre elevat de determinacions.
Horn estudia els principals factors que afecten el procediment, i
compara el metode, aplicat a la determinacio de Pb, Cu, Fe i Mn, amb el
que utilitza un tractament per digestio acida, recomanat pels inetodes
estandards.
Horn determine els continguts dels metalls esmentats en els aerosols
atmosferics captats en la zona de Pedralbes de Barcelona en el periode
octubre 83 - maig 84.
2. INTRODUCCIO
Un dels elements potencialment mes toxics en els aerosols atmosfe-
rics son els metalls pesants. D'una banda, la seva toxicitat es proporcio-
nal a la grandaria de les particules i, d'una altra, a la forma quirnica en
que es troben.
Dins l'organisme, els metalls poden unir-se a lligands que continguin
atoms de S, 0 o N tot produint alteracions en els acids nucleics, pro-
tefnes i enzims.
Llur acumulaci6 to floc en els organs purificadors del cos huma,
com son el fetge i els ronyons.
Les traces de metalls pesants mes frequentment trobades a I'atmos-
fera son Hg, As, Se, Cd, Cr, V, Be, Pb i Cu. A part de la perillositat
d'arribar en petites quantitats al sistema respiratori huma, tambe poden
causar altres trastorns als essers humans ja que aquests metalls actuen
com a catalitzadors de reaccions fotoqufmiques a 1'atmosfera, els pro-
ductes de les quals passen com a contaminants a les cadenes dels ali-
ments en esser eliminats de l'atmosfera per la pluja.
Per tant, es important la identificacio de 1'especie quimica i la for-
ma fisica dels metalls presents en els aerosols atmosferics de cara a llurs
efectes potencials.
Un dels aspectes que mes pot ajudar a combatre els efectes perjudi-
cials dels metalls pesants a l'organisme es evitar llur acumulacio en
1'atmosfera. Son, per tant, de gran interes social les analisis acurades i
frequents del contingut d'aquests elements perillosos en els aerosols
atmosferics. Aquestes analisis comporten 1'establiment d'una xarxa de
presa de mostres, i l'eleccio del tipus de captador a emprar per a la presa
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de mostres, del tipus de filtre a emprar, del metode d'atac dels filtres
emprats i del metode de determinacio final dels continguts en metalls
pesants presents en els aerosols atmosferics.
2.1. Metodes de presa de mostres
En la determinacio de metalls en aerosols atmosferics un dels aspec-
tes que to molta importancia es la presa de mostres. Cal tenir molta pre-
caucio en l'eleccio del metode.
La major part dels contaminants metal•lics es troben en l'ambient
en forma de materia particulada, ja sigui en forma de poll, de furn o de
boira. El mitja de captaci6 mes generalitzat es el de filtracio emprant
captadors d'alt volum o de baix volum, els quals fan circular faire a
traves d'un filtre. Els avantatges d'aquest metode de presa de mostres
son la simplicitat, el baix cost i la facilitat de guardar la mostra.
Un altre metode emprat per a la recol•leccio de particules es la
impactacio inercial.'
Una altra tecnica emprada per a la recol•leccio de traces de metalls
en mostres d'aire es la precipitacio electrostatica. Aquesta to l'avantatge
que es possible de recol•lectar particules mes petites que no pas per fil-
tracio, impactacio o centrifugaci6. D'altra banda to el desavantatge que
1'equipament es bastant complicant i car.
Hi ha contaminants metal•lics que es presenten sota altres formes
fisiques, corn ara en estat de vapor,' o en estat gasos. El mitja de capta-
cio enlprat per a aquest tipus de contaminants metal•lics es la circulacio
d'un volum d'aire a traves de solutions absorbents colocades en "impin-
gers" o be de solids absorbents.
2.2. Tipus de filtres
Un dels aspectes que cal tenir en consideracio a l'hora de fer l'analisi
de metalls en les particules en suspensio es 1'elecci6 del tipus de filtre.
Els filtres mes emprats per a la presa de mostres de particules atmos-
feriques son els de fibra de vidre,3 de poliestire4 i els de membrana.s
Tambe son emprats alguna vegada els filtres de membrana de cel•lulosab
i els de membrana metal•lica.
Un dels inconvenients dels filtres de fibra de vidre es llur contingut
en traces de metalls pesants tals com Fe, Cr, Co, Ni, Cu, Ti, Cd, Zn, Pb,
Rb, Mn, As, Be, Na, K, etc., a lees dels elements majoritaris com Si, B,
Al, Ca i Mg.
Pel que fa als filtres de poliestire, Ilur contingut en metalls pesants
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es molt petit, pet-6 cal tenir precaucions durant la pesada a causa de
Yalta higroscopicitat d'aquest tipus de filtre.
Els filtres de membrana consisteixen en derivats de la cel•lulosa, ge-
neralment nitrocel•lulosa o acetilcel•lulosa. Son assequibles en diverses
grandaries de porus, la grandaria dels quals es bastant uniforme. Els mes
adequats per a la recol•leccio de poll atmosferica suspesa son els de
0.8 µm. de grandaria de porus. Llur contingut en cendres es bait.
Els filtres de membrana d'Ag contenen quantitats mfnimes d'impu-
reses.
Pel que fa als filtres de fibra de cel•lulosa cal dir que llur contingut
en metalls pesants es negligible, pero presenten una alta higroscopicitat.
Son especialment utilitzats en el cas del mostreig per a l'anahsi d'activa-
cio neutronica.
2.3. Metodes de tractametit dels filtres
La determinacio de metalls en aerosols atmosferics, to corn a fase
previa obligada l'atac del filtre on ha estat duta a terme la presa de mos-
tra, per tal de posar-la en solucio.
Actualment horn empra diversos metodes per a atacar el filtre, els
quals poden esser classificats en dos grups segons que es basin en la
combustio per via seca o en l'atac acid per via hurnida.
Dins els metodes considerats de via seta hone aplica dues tecniques
ben diferenciades: la combustio en un forn electric a temperatura mo-
derada (450-500°C)' i la combustio a baixa temperatura anib corrent
de plasma d'oxigen.8
El primer inetode es lent i no dona bons resultats per a la determi-
nacio de metalls volatils presents en els aerosols atmosferics. El segon
metode dona bons resultats, pero tambe es lent i requereix un aparell de
cost elevat que no es a 1'abast de molts laboratoris o centres de control.
Dins els metodes considerats de via humida,9 els diversos procedi-
ments es diferencien pel tipus i concentracio de les mescles asides em-
prades. Tots ells son lents i presenten el perill de possible contaminacio
de la mostra per part dels reactius emprats, ja que to floc el tractarnent
d'una quantitat de mostra petita amb un volum elevat de niescla acida.
2.4. Metodes de deterlninacio de Pb, Cu, Fc, Alit
En els ultims anys les tecniques per a 1'analisi de nietalls han estat
molt millorades a causa del fort augment de la instrumentacio.
Han estat descrits diversos metodes per a l'analisi de metalls en
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l'aire,10 incloent-hi la fluorescencia per raigs -X," activacio neutr6-
nica,12 "anodic-stripping voltametry",13 espectrometria de masses,14
difraccio de raigs-X15 i tecniques d'espectroscopia at6mica:16 cadascun
d'clls to els seus avantatges i desavantatges.
La tecnica mes fregi entment emprada per a l'analisi de traces de
nietalls en l'atmosfera es 1'espectrosc6pia d'absorcio atomica. Aquesta
tecnica ofereix molts avantatges per sobre de les altres en termes de ra-
pidesa, sensibilitat, nombre d'elements als quals es aplicable, precisi6,
exactitud, automatitzacio i cost. Un desavantatge de 1'espectrosc6pia
d'absorcio atomica que utilitza la Hama coin a font terinica es la dificul-
tat de l'analisi de solids, per be que hom ha intentat d'introduir mostra
d'aire anib particules contaminants directainent al fornidor del crema-
dor."
Una alternativa a la Hama coin a font es l'atomitzador electro-
termic.'s
Altres fonts termiques flue provoquen l'atomitzacio de la mostra i
que reben el nom generic de "sense Hama" (AAS flameless) son: el
forn de grafit, "tantalum boac", "delves cup", "carbon rod atomizer"."
El fet de treballar amb fonts d'excitacio que no siguin la (lama porta a
limits de deteccio mes baixos.
Una altra tecnica de gran sensibilitat pero poc utilitzada en 1'analisi
de metalls i els seus composts (possiblement a causa de la falta de siste-
mes coinercials disponibles) es la fluorescencia at6mica.20
Per a l'analisi de Hg en faire hom utilitza el metode del vapor fred
per AAS.
L'espectroscopia d'emissi.o atomica ha tingut molta aplicacio en
l'analisi niultielemental, encara que tambe ha trobat molta aplicacio en
el cas de I'analisi d'un so] element. Aquesta tecnica empra coin a fonts
d'excitacio la Hama, la guspira, el plasma i Pare. Un dels avantatges
d'aquesta tecnica emprant corn a font el plasma es la determinacio de
certs no-metalls tals coin: halogens, fosforurs, sulfurs i carboni, que no
poden esser determinats per absorcio atomica.
Una altra tecnica alnpliainent utilitzada en l'analisi de metalls en
aerosols atinosferics es I'analisi per enussio de raigs-X. En aquest cas to
molta influencia el tipus de filtre emprat en la presa de mostres i a mes
to el desavantatge que la preparacio de patrons en forma de pel•licules
primes es dificil.
3. EXPERIMENTACI(
3.1. Inctrumentacid
' Captador d'alt volunl, model num. 650 Sierra -Misco.
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Filtres de membrana MF MILLIPORE de 0.8 pin. de grandaria de
porus, que son barreja d'esters de cel•lulosa.
* Tap amb suport per a la mostra de vidre Pyrex. Fig. 1.
Matras en forma de pera d'un litre de cabuda.
* Espectrofotometre d'absorcio atomica de doble feix, Perkin-Elmer,
model 4000. Amb lampades de catode buit per a cadascun dels
metalls.
Fig. 1. Tap de vidre pyrex amb suport per a la mostra.
3.2. Reactius
* Aigua bidestil•lada.
* Solucio de HNO3 10:100, Scharlau p.a.
* Solucio mare de Pb que conte 1.106 nlg L-' de Pb, preparada a
partir de Pb(CH2 COO) 2 .3 H2O (Merck) i estandarditzada per com-
plexometria.
Soluci6 mare de Cu que conte 1.043 Ing L-' de Cu, preparada per
electrodeposicio sobre catode de Pt d'una soluci6 de CuSO4.5H2 O
(Merck) i posterior redissolucio amb HNO3 1:1 .
* Solucio mare de Fe que conte 944,2 mg L-' de Fe, preparada a
partir de FeC13.6H2 O (Merck) i posterior estandaritzacio amb solu-
cio de K2 Cr2 07 patro.
Solucio mare de Mn que conte 981,0 ing L-' de Mn preparada a
partir de Mn(NO3 )2 .4H20(Merck) i estandarditzada per complexo-
metria.
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Totes les solucions mares foren guardades a temperatura ambient,
en flascons de plastic, previa addicit de HNO3 p.a. (Scharlau) fins a un
pH al voltant de 2.
3.3. Factors que influeixen en la quantitat de mostra col•lectada
La quantitat de mostra col•lectada es funcio del flux que permeti
1'aparell, dels filtres emprats, de l'area del filtre i del temps de presa de
mostra; pert a mes d'aquests parametres hi ha altres factors que In
tenon una influencia notable. Aquests son:
* Mcteorologia
* Lloc i alcada de la presa de mostra.
3.3.1. Meteorologia
La meteorologia es un factor summament important en la quantitat
de mostra col•lectada. Aixi horn observa que els dies de pluja o vent, es
a dir, dies de contaminacit baixa, la quantitat de mostra col•lectada es
molt inferior a la dels dies normals o a la dels dies de contaminacio ele-
vada. A la taula I horn pot veure la variacit de la quantitat de mostra
col•lectada segons la meteorologia.
TAULA I
Variacio de la quantitat de mostra col•lectada segons la meteorologia (µg m-3 d'aire)
Dies contaminacio baixa Dies contantinaci6 alta
37.4 124.5
28.0 111.6
43.3 94.8
17.9 76.3
55.4 112.5
45.4 123.0
62.1 103.7
28.0 98.0
24.3 137.9
68.2 157.5
33.2 112.8
14.2 124.3
169.7
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3.3.2. Lloc i alcada de la presa de mostra
Un altre dels factors que cal tenir en compte a 1'hora de la presa de
mostra es el hoc i alcada on cal dur-la a terme.
En iniciar aquest treball horn prengue una mostra d'aire a l'interior
del departament i una altra a 1'exterior, essent la quantitat de mostra
col•lectada de 14.19 i 33.24 ug m-3 respectivament; cal tenir en compte,
a mes, una diferencia d'alcada de tres plantes.
Al llarg de tot el treball fou duta a terme la presa de mostres a dues
alcades diferents, a nivell de 1'Avinguda Diagonal i a la tercera planta de
la Facultat de Quimica; els captadors foren col•locats en linia vertical
per tal de poder fer un estudi Ines comparatiu de la quantitat de mostra
col•lectada segons la diferencia d'alcada. A la taula II hom pot veure la
variacio de la quantitat de mostra col•lectada a les dues alcades.
TAULA II
Quantitat de mostra col•lectada a dues alcades diferents (µg m^ d'aire)
Dia A B % B/A
24-11-83 169.7 124.3 73.2
30-1 1-83 68.2 24.3 35.6
1-12-83 157.5 112.8 71.6
2-12-83 137.9 98.0 71.1
1-02-84 37.4 28.0 74.9
15-03-84 55.4 17.9 32.3
4-04-84 94.8 27.9 29.4
9-04-84 76.3 68.2 89.3
A Av. Diagonal
B 3=' planta
4. ESTABLIMENT DE LES CONDICIONS OPTIMES PER A LA COMBUSTIO
EN MATRAS TANCAT
El fet que el temps d'analisi es un factor important a 1'hora de dur a
terme una analisi de control, ens porta a buscar un nou metode de trac-
tament dell filtres que comportes una millora taut pel que fa al temps
d'atac coil per a l'exactitud del metode.
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En el present treball hom proposa d'aplicar el metode de combustio
en matras tancat , segons la tecnica de Schoniger , 22 per atacar les mos-
tres , pel fet que , essent un metode microanalitic ben conegut en altres
arees de treball, requereix quantitats petites de mostra i perinet d'es-
curcar el temps d'analisi.
Per tal de dur a terme aquest estudi fou necessari optimitzar cis para-
metres seguents:
Efecte del suport de plati
Volunl del recipient
Quantitat de mostra
Quantitat d'oxigen
* Volum i concentracio dc la solucio absorbent.
4.1. Efecte del suport dc' plati
Estudis previs23 havien denlostrat que la recuperacio del Pb quan
hone emprava per a la combustio un matras de Schoniger prove it d'una
reixeta de Pt, no era completa, la qua] cosa fou atribuida a la formacio
d'un aliatge Pb-Pt. Posteriorment hom assaja d'emprar fil de Pt sufi-
cientment llarg per a poder retenir el filtre anib la mostra formant una
espiral al voltant: d'aquesta manera disminuia d'una mancra important
la superficie de contacte i, en consegiiencia, la possibilitat de formacio
de l'ahatgc.
Estudis previs ens portaren a dissenyar el tap de vidre pyrex mostrat
a Id figura 1, el qua] va prove it d'una anella on es col•loca la mostra, el
dianletre de la qua] cal que no sigui inferior a Smm per tal que la coin-
bust](') de la mostra emprada sigui completa.
4.2. 1'olum del recipient
A causa del 1'elevat volum de gasos que es formen durant el proces
de combustio, conve emprar un recipient de cabuda elevada. D'altra
banda, en augmentar el volum del recipient augmenta tambe la superfi-
cie, la qual cosa pot portar a una possible perdua de 1'analit per adsorcio
sobre els punts actius del vidre. Foren assajats matrassos de 0.5 i 1 1 per
a niostres d'1 /1 1 de filtre i hom decidi d'emprar el d'1 1 pel fet que amb
el de 0.5 1 hom obtenia una forta pressio a I'inici de la combustio, ]a qual
cosa feia dificil de tapar el mamas. El matras utilitzat fou de forma de
pcra per tal de no tenir punts mcs febles als augments de pressio en el
recipient.
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4.3. Quantitat de mostra
Un altre dels parametres estudiats fou l'efecte que sobre la combus-
tio tenia la quantitat de mostra col•lectada.
Per la facilitat amb que es cremen els filtres emprats, hom cregue
convenient un temps de captaci6 de pots atmosferica de 24 h. Horn
observa que per a un temps inferior la combust16 era molt rapida, i per
a temps mes grans aquesta era controlable , pero en aquest cas la quanti-
tat de Si02 col•lectada era molt ines gran i aix6 ens podia portar a pro-
blemes d'obturaci6 a l'entrada del cremador en la determinaci6 final
per A.A.S.
4.4. Volum i concentracid de la solucio absorbent
Un altre dels parametres que horn cregue necessari d'optimitzar fou
el volum de la soluci6 absorbent emprada, aixi com la concentracid.
La finalitat d'optimitzar aquests parametres fou la de disminuir at
maxim els punts actius del vidre impregnant les parets del recipient, i
disminuir el temps d'absorci6 dels gasos de la combusti6.
Hom veie que era suficient un volum de 25 ml i una concentraci6
10:100 de HNO3 com a soluci6 absorbent; amb aquestes condicions el
temps d'atac de la mostra era de 20 minuts.
4.5. Quantitat d'oxigen
A causa de la facil combusti6 dels filtres emprats hom intenta de
dur a terme la combusti6 sense introduir, en el matras, una petita quan-
titat d'oxigen, pert aixi hom obtenia combustions incompletes. Aix6
ens porta a introduir una quantitat d'oxigen abans d'iniciar la combusti6.
5. DETERMINACIO DE Pb, Cu, Fe i Mn EN MOSTRES REALS D'AIRE
Al llarg de tot aquest treball per a la determinaci6 de Pb, Cu, Fe i
Mn en aerosols atniosferics per AAS, hom dugue a terine un estudi corn-
paratiu entre els dos metodes emprats per a datac del filtre; el metode
de digesti6 acida, agafat com a metode estandard essent el mes emprat
per la NIOSH,24 APHA25 i una gran part d'autors, i el metode de corn-
busti6 en matras tancat proposat en aquest treball.
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5.1. Atac del filtre per combustio en matras tancat
En el matras en forma de pera d'1 1 de volum proven del tap de vi-
dre pyrex amb suport per a la mostra, hom posa 25.00 ml de HNO3
10:100. La mostra es col•locada en 1'anella del tap, suport de mostres;
seguidament hom introdueix una petita quantitat d'oxigen dins el ma-
tras, i s'inicia la combustio amb l'ajut d'una flama i una petita metxa de
paper Whatman num. 41; cal tapar el matras i , un cop ha tingut Hoc la
combustio total de la mostra , agitar -lo i deixar que els gasos producte
de la combustio siguin absorbits . Finalment hom fa el mesurament per
AAS. La durada de l'atac es d'uns 20 minuts.
5.2. Atac del filtre per digestio dcida
Hom coloca la mostra en capsules de porcellana de fops pla i hi
addiciona 3 ml de HNO3 conc.; aixo es escalfat a 140°C al bany de
sorra fins a reduir el volum a uns 0.5 ml, i hom repeteix tres vegades el
pas anterior , tot mantenint les capsules tapades per vidres de rellotge.
L'ultima vegada horn ho deixa evaporar a sequedat. Hom segueix el
tractament a la mufla a 400°C fins que n'obte un residu blanc. Cal
deixar-ho refredar i dissoldre el residu amb la minima quantitat de
HNO3 conc., tot rentant el vidre de rellotge. Finalment hom ho porta
a un volurn de 25.00 ml, amb HNO3 10:100 i fan els mesuraments per
AAS. La durada de 1'atac es de 4 hores o mes.
6. RESULTATS
Tots els resultats foren obtinguts emprant les rectes de calibratge
corresponents.
Cadascun dels resultats corresponents al contingut en metall en el
filtre es el valor mitja de les lectures de 5 tires ( 2x20 cm2 ) d'un mateix
filtre.
La recuperacio es referida al valor obtingut per digestio acida, ja
que es agafada com a metode estandard en aquest treball.
A continuacio hom mostra la recuperacio i precisio obtingudes per
als metalls estudiats.
La concentraci6 de Pb en les mostres d'aerosols atmosferics analit-
zats va des de 0.70 fins a 1.63µg m-3 d'aire. Els resultats que hom obte
per a la recuperacio mostren una elevada concordanca per ambdos me-
todes (taula III).
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TAULA III
Concentracio de Pb en els aerosols atmosferics i recuperacio
filtre Xd.a Xm.t
Recuperacio
1 1.19 1.05 82.2
2 1.01 1.15 113.9
3 1.49 1.33 89.3
4 1.63 1.40 85.9
5 0.73 0.68 93.2
6 1.07 1.16 108.4
7 0.75 0.98 130.7
8 1.46 1.32 90.4
9 0.70 0.66 94.3
10 0.83 0.81 98.9
11 1.01 0.92 91.1
12 0.97 1.16 119.6
Xd a valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per digesti6 acida, µg m-3
Xm t - valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per matras tancat, µg m-3
TAULA IV
Concentracio de Cu en els aerosols atmosferics i recuperacio
Filtre Xd.a Xm.t
Recuperacio
1 0.39 0.30 76.87
2 0.33 0.26 78.79
3 0.36 0.31 86.11
4 0.42 0.34 80.95
5 0.32 0.25 78.13
6 0.42 0.29 68.71
7 0.25 0.16 64.00
8 0.41 0.36 87.80
9 0.52 0.48 92.31
Xd a valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per digesti6 acida, µg m-3.
Xm t valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per matras tancat , µg m-3.
[Butll. Soc . Cat. Cien .], Vol. VII , Num. 1, 1986
DET, DE METALLS EN AEROSOLS ATMOSFERICS 65
Pel que fa al Cu les concentracions van des de 0.26 fins a 0.52 µg
m-3 d'aire. Els resultats obtinguts en la recuperacio son de 1'ordre del
80% (taula IV).
En el cas del Fe les concentracions van des d'1.37 fins a 2.92 µg
m-3 d'aire. Els resultats obtinguts en la recuperacio son mes baixos que
en els casos anteriors (taula V).
Pel que fa al Mn les concentracions son molt mes baixes, de 1'ordre
de 0.40 a 0.15 µg m-3 d'aire. Pel que fa a la recuperacio, hom observa
tambe una elevada concordanca per ambdos metodes (taula VI).
TAULA V
Concentracio de Fe en els aerosols atmosferics i recuperacio
Filtre Xd.a Xm.t % Recuperacio
1 1.85 1.63 88.07
2 1.54 1.67 108.44
3 1.95 0.90 46.19
4 1.37 1.13 82.31
5 1.49 1.01 68.11
6 2.39 1.84 75.73
7 2.92 2.41 82.99
Xd.a - valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per digestio acida, µg m-3.
Xm t - valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per matras tancat, jig m-3
TAULA VI
Concentracio de Mn en els aerosols atmosferics i recuperacio
Filtre Xd.a Xm.t Recuperacio
1 0.09 0.08 86.85
2 0.10 0.10 102.42
3 0.04 0.05 114.30
4 0.06 0.03 57.34
5 0.10 0.10 99.95
6 0.15 0.16 104.96
Xd a - valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per digestio acida, µg m 3.
Xm t - valor mitja de 5 tires d'un mateix filtre per matras tancat, µg m-3.
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TAULA VII
Precisio del Pb
Filtre RSDd.a % RSDm.t
1 2.58 6.33
2 10.53 8.20
3 6.35 1.73
4 3.15 7.67
5 5.56 7.57
6 9.93 8.61
7 18.85 12.24
8 2.78 3.48
9 3.27 4.74
10 8.98 7.32
11 1.43 2.92
12 3.97 3.60
RSDd a - % desviaci6 estandard relativa, digestio acida.
%RSDm t - % desviaci6 estandard relativa, matras tancat.
TAULA VIII
Precisio del Cu
Filtre RSDd a % RSDM.t
1 4.46 10.23
2 7.49 11.97
3 9.39 10.72
4 11.52 18.47
5 6.73 6.12
6 8.84 1.50
7 18.31 16.98
8 4.24 5.85
9 2.10 3.63
°/U RSDd a - %desviacio estandard relativa, digestio acida.
RSDm t - % desviacio estandard relativa, matras tancat.
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En les taules VII, VIII, IX i X hom mostra el % RDS obtingut per a
cadascun dels metalls estudiats i per a cadascun dels metodes emprats
en el present treball. Per als metalls Pb i Cu el %/o RDS es del mateix
ordre per ambd6s metodes; per al cas del Fe es mes gran en el cas dels
metodes de combusti6 en matras tancat, i en el cas del Mn hom obten
valors mes grans que en els interiors per ambd6s metodes.
TAULA IX
Precisi6 del Fe
Filtre RSDd.a % RSDm.[
1 6.73 17.25
2 5.86 44.93
3 3.36 11.88
4 7.60 8.90
5 9.05 13.64
6 6.84 20.81
7 3.26 9.86
%RSDd a - %desviaci6 estandard relativa, digesti6 acida.
%RSDm t - %desviaci6 estandard relativa, matras tancat.
TAULA X
Precisi6 del Mn
Filtre RSDd a % RSDm.t
1 27.55 40.74
2 48.94 31.58
3 60.00 93.75
4 41.60 18.88
5 14.42 32.45
6 14.92 5.34
RSDd a - % desviaci6 estandard relativa, digesti6 acida.
%RSDm t % desviaci6 estandard relativa, matras tancat.
[Butll. Soc . Cat. Cien.], Vol. VII, Num . 1, 1986
68 110.A'ISFRR.4I IL: ["R.-r00 I I :1RR.1GO
7. CONCLUSIONS
1. Han estat estudiats els factors que afecten la quantitat total de
particules col•lectades, com ara: floc de presa de la mostra, diferents ni-
vells d'alcada i conditions meteorologiques.
2. Han estat optimitzats els diferents pararnetres per a dur a terme
el metode de combustio en matras tancat.
3. Hom ha comprovat 1'interval de linealitat donat a la bibliografia
per a la determinaci6 dels metalls estudiats emprant la tecnica de AAS, i
hi ha obtingut resultats concordants.
4. Han estat analitzats un nombre considerable de filtres contenint
mostres d'aerosols atmosferics, preses a ]a zona de Pedralbes de Barce-
lona (Facultat de Quirnica) en diferents dies, en el periode octubre 83-
maig 84. Per a aquesta analisi hom ha aplicat el metode de combustio
en matras tancat que es estudiat en el present treball i el de digestio aci-
da recomanat pets metodes estandards.
- Els resultats que hom obte en la determinaci6 de Pb mostren una
elevada concordanta per ambdos metodes.
- En el cas del Cu, Fe i Mn, els resultats obtinguts mostren una re-
cuperaci6 mes baixa, si be el Mn presenta una millor concordanca
per ambdos metodes.
Per a cada metall ha estat calculada la precisi6 obtinguda en les di-
ferents determinacions emprant ambdos metodes d'atac del filtre.
5. Els resultats que han estat obtinguts en diverses determinations
presenten una notable similitud amb els que hom troba a la bibliografia
i que fan referencia a altres arees urbanes de diferents paisos.
6. Els estudis duts a terme permeten de proposar el metode de trac-
tament dels filtres per combustio en matras tancat amb tap i suport de
mostres de vidre pyrex, com a metode nou per a la destruccio dels
filtres d'esters de cel•lulosa en l'analisi de metalls en aerosols atmosfe-
rics.
Aquest metode presenta avantatges respecte al metode classic (me-
tode de Schoniger): evita el risc d'amalgamacio, es mes rapid i empra un
volum mes baix de reactius i per tant evita el perill de contaminacio per
part d'aquest; si es compara amb 1'atac acid, to un cost molt inferior al
metode de calcinacio a baixa ternperatura i no to el perill de perdues per
volatilitzacio com passa amb la calcinacio a 500°C. A mes, la soluci6
obtinguda pot esser aspirada directament a la cambra de nebulitzacio de
1'espectrofot6metre d'absorcio at6mica.
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